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[. Mise en marche

Ouvrir les vannes principales d’air reconstitué, d’hydrogene et d’azote. L'arrivée principale d’hélium est
généralement ouverte car elle est utilisée par un autre appareil.

Ouvrir les vannes d’hélium, d’azote, d’hydrogéne et d’air reconstitué a coté de I'appareil.
Appuyer sur I'interrupteur en fagade, I'écran s’allume apres quelques secondes d’initialisation.

Le FID s’allume automatiquement si la méthode avec la chauffe du détecteur a été envoyé au GC.
Vérifier le signal !

MERCI D’UTILISER LE STYLET SUR L’ECRAN !

LE:[ OPERATION ANALYTICA1

T 1 0.00

Status Ready

g vl
B Run
Force Standby I

Injecteur

Réglage des débits et pression

Autosampler

Four | Parameétre instrument

[

Détecteur

ATTENTION : Licone IS signifie que le PC et I'instrument ne communiquent pas.

Code couleur des LED sur I'instrument :




Ouvrir le logiciel Compass CDS. a
L

La fenétre suivante s’ouvre :

CompassCDS Connection

I 01 / . ’ . Version 3.0.0.60 %
L!-‘ & 4 "o || Group : choisir Group1

User |dentiication; [USER Project : choisir TP
Group: - ﬂl
Puis Cliquer sur OK
Project : TP -
| 7 o
Pazzword: I

Fite Display Acquisition [Jstho

Hﬁ?'ﬁ’ @.|x:|é.

o Data Session Processing Plug-ins  Help
|G| £|f®||Rad ik
I ]|

It @ 2] 5
| B G|

(7 Data Files :

Nom de la Méthode, liste
d’échantillons analysés, data,. ..

Contenu de la méthode

Data | BB Systems | b Caiibration

| ) B — -
l i [ [Lapo |Group1 Project £

Si le logiciel est déja ouvert, vérifier que le projet TP est bien utilisé.

3 onglets s’affichent en bas de I'écran :
e Data: Visualisation et (re)traitement des Chromatogrammes acquis; Mise au point des Méthodes;
e System : Visualisation en temps réel des acquisitions et des Systémes (instrument)
* Calibration : Visualisation de la droite de calibration

Pour les TP, seuls les 2 premiers onglets sont utilisés.



Les fichiers principaux de Compass sont enregistrés comme suit :

Chromatogrammes: .DATA
Méthodes: .METH

Courbes d’étalonnage: .CALB
Séquences: .SEQU
Reprocessing lists: .REPL
Summary reports: .SUMR
Styles de rapport: .STYL

Les principales icones rencontrées sont :

method

#

courbe de calibration

chromatogramme

séquence

& =

quick start run

(pour 1 seule injection)

integration

reprocessing



[I. Ouvrir une méthode existante

Cliguer sur File /Open/Open method :
CompassCDS

m[}isplay Acquisition  IMethod  Data  Session  Processing  Plug-ins  Help

o e nne e ] o]

Ctrl+1

e || 2

S |

P Open Methed... Ctrl+2
Save As L é Open Report Style.., Ctrl+W
= save an Ctrl+5 @ Open Calibration Curve..,  Ctrl+3
i Close » @ Open Sequence.. Ctrl+4
i Close Al Shift+ Ctrl+F4 ﬁ Open Reprocessing List..  Ctrl+5
gé Frh y | =" Open Surmmary Report Ctrl+6
[ @, Print Preview...  Ctrl+Alt+P
& Print... Ctrl+P
'. Print as PDF...
Quit Alt+F4

La fenétre suivante apparatt :
| Open File...

Look in: ROOT DIRECTORY

Murnber of selected files : 1

| = B= ¥

| Creation dal

ylcool CFI3METH

Freview not available

L] I 3

y/ Open
x Cancel

? Help

|

File narne ; Information ;

Choisir la méthode TP CFI3 Alcool ou TP MRIE Alcool Puis Ok.




@ CompassCD5
File Display Acquisition Method [
W-E-w- B[ Bsl
M B G 2 E

[Z7) Data Files :

&a* TP Alcool CFI3.METH
..... =+ control

- = acguisition

pre processing
integration events
peak identification
group identification
calibration
formats
suitability tests
export

- = post processing
..... + report style

-+ summary

[§ Data | EE Systems | b€ caiibration |

TP Alcool CFI3[Front (FID)] |

Dans I'onglet DATA,

Cliquer sur « control ».

[£) CompasscDs
File Display Acquisition Method Data Session Processing Plug-ins Help

|S- -8B REG|| 260 [02eis o F
|2 &|&z &0
(] Data Fies

il TP Alcool CFIZ.METH

Sl

g 2 s

Autosampler (8400]

& Injectors

\ Oven
{i" Column prsumatics

ol Detectors

-~ Driver behaviour

[~ Start automatically when ready [NO)

&2 Output ports.

&g TP Alcool CFI3.METH H ‘ b ﬂ

* pre processing
* integration events
peak identification
group identification
calbration

formats

suitabilty tests
export

post processing
report style

S BRUKER_400GC_SERIES THM.DLL 20.3.48 |Dven program time: 10,00 min |
=
|ecam |Beuker B00-6C Beres #1 [ie |Free [TP Atconl CFIZ METH

[ lUser IGroup1 TP 0 file(s} in queue:



Dans « Autosampler »

Vérifier que les parameétres correspondent aux données ci-dessous

000 Avtozampler (2400
ISl S £ Injector:

r Colummn preurnatics

E‘ Detechaors

&% Output ports

B Ausiliary EFCs
- 7 Mizcelaneous

v Autozampler [ENABLED)

Sample penetration depth

Salvent penetration depth

Suyringe volume |1D ulL VI
Injection mode IStd [Split/Splitless) VI

Over 436-GC - Control Method
B [ Ty T

IF'nsitinn 1 vI

Advance tray [MO) -

First injector uzed

Clean between injections [NO] -

[~ Use injection delay (MO) I 1,0 min

I 90 %
I 90 %

 Abart clean
ial

Stiokes

Yolume I 5,0uL

Clean mode

Fre-injection zolvent flushes
Fre-injection zample flushes

Fuost-injection solvent flushes

Clean solvent source

J

Drawup speed I 5,0 ulis

Pour une utilisation en dehors des TP, prévoir un ringage de la seringue.

Dans « Injectors »

Vérifier que les parameétres correspondent aux données ci-dessous
Température injecteur : 250°C et Split : 1/30

 Heat-only zone 1

v Heater [ON)
Setpoint I 250 °C

— Split event table

| 1 |

Split state | Split ratio
M = 30

Time [min]

|
Initial

Dans « Oven »

Choisir la température de la colonne et le temps d’analyse.

Le temps de stabilisation entre 2 injections est de 0,1min

r— Caolumn oven zone
¥ Heater [ON]
Rate ['C/min) | Temperature ['C) [ Time (min) [ Total jmin) | - - - - - - - - -
in@{ E5 10,00 10,00 i i i i i 1 1 1 1
| Totaltime| 10,00] i 5 5 5 5 5 ] ]
— General
Stabilization time 0,1 E




Dans « Column pneumatics »

Vérifier que les parameétres correspondent aux données ci-dessous

Crver 436 r i
views ? Autozampler [5400]) —EFC 21 - Pressure program
| B- _ Injectors
\._!,1_-' - Front [5/5L) Iv¥ Enabled (ON)
., Constant Flow -
- Oven | =~ Fressure pulse [DISABLED)
- Colurnn oven

Caluran flows I 1,20 mL/min Pressure pulze I 10,000 Psi
Linear welocity I 30,00 cm/sec Fulze duration I 0,25 min

[—][i” Column pneurnatic:s
- Frant

Dans « Detectors »

Vérifier que les parametres correspondent aux données ci-dessous Range : 10

Attention : aucunes données a rentrer
436-GC - Control Method

— Heat-only zane 2

% Heater [OM]
Setpoint I 250 °C

— Adjustrments

Electronics [ON] W

Time constant I Fast VI

— FID event table

| [ Tirne {rin]
|

Range |
1 |

Autozero |
Iniitial]

wES -

— Acquisition

D ata rate |1D Hz vI

—EFCT1

Enabled [ON) W

Make-up [Mitrogen) flaw I 28 mL/min
Combustion [HZ2] flow I 30,0 mL/min
Cornbustion [Air] ow I 300,0 mLfmin




Cliquer sur « acquisition ».

Project : ITF' System: |GC436

— Sample infarmation

; Run Mame : I J [ Sufis

Run Infa |

— Sample properties

% Sample Mass : | 0,000 I Divisar factar : I 1,000
Internal Standard ; bultiplier Factor ; I 1,000
<no interal standard: I 0,000 Edi... |

— Colurmn parameters
E Dead Time I 0,00 [min]

— Aeguizition parameters

V4 Yial # I 0 Fun Time ; I 5,00 [min]
Fack # : I 1] Injection Yalume : | 0,20 ||J.|_

— working scale

s W Autoscale AT min: | 000 [min]  Ymin: [ -1000,0000
[T Force (001 AT maw: I—E_uu[min] ' max : Iw

Remplir le temps d’analyse, le volume d’injection et I'unité.

Vérifier que le temps d‘analyse indiqué dans cette partie corresponde au temps noté au niveau du four.

Puis sauvegarder la méthode : File/Save As/Save method As afin de ne pas écraser la méthode de départ.

Pour activer cette méthode, cliquer sur data/control.

[1 Data Files
e P —— 456-GC - Control Method
=4 essalMETH el
B - Postion | o -EAutusamplev {8400) ~ Heatonly zone 4
& Widdie (FID) S Injectors
G2 » Posiion2 — Frork (5/5L) Fe' Heater [ON)
° Front (TCD) Middle (F/0E) Setpaint 50°C
-8 Oven L
- Column oven ! Electronics (ON] [

Time constant Fast -

Ef§ ¥ Column preumatics
- Frant
Middle

El-goll Detectors
- Frort (TCD)

Middle (FID) [ FID evert table
I I Tinne {min] T s I — :

5 & Output patts I 1 I Inial iz~ VEG -

X
-2 Ausiliary EFCs

- Miscellaneous
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Puis sur

Dans = I'onglet « Systems », cocher le GC.
@CompassCDS E@lﬂ
File Display Acquisition Method Data sion  Processing  Plug-ins  Help N
| %@ - ||| W] |5 @0 a5 oo 3] 5 - g e
o] S =[]#]/ #]w]
GC4s FID front |
||| ||E b | [e0  [uk ok ok | [1iagte 7y v

GCASE FID front - Middle (FID) [164]

Position 1-0.00 /0,00 Min

=

Status Overview

Civer
Wigsw |
f

Injector(s) Q Actual Setpoi

v
"
o i N
Mot ready Feady Run Error Temp. n°c e
1 0 00 Not Connected ?\ddle IFyEE] 0o s
: INITIALIZING AL : -
Loooys Oven @ Actual SetPoi
Autosampler Calumn aven zone
L .i. @ -Q- @ ﬂ@ .@_Temn- 0T 0T
General i Mot F\eadyl Events! l
s |GCA56 FID frome [ovendew i@ Free | |
e 0 sy [ o] -
al [LaBo |Group1 Projectt | |0 file(s} in queue /
1) i 7]
—— — e —— ==

On peut voir I'évolution du chromatogramme en cours d’analyse, les positions des différents vials et les

différents parametres (températures, débit de gaz, signal,...).

I[II. Injection d’'une séquence

La séquence permet de faire une série d’analyse, avec des répétitions d’injection.

Cliquer sur File/New/New sequence
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@CompassCDS
m[}isplay Acquisition  Method Data  Session  Processing  Plug-ins  Help

[ New Method... CtrieAlt+2 § 4+ 5 | A Rl WE |
= Open... * | [@ Mew Method From Template...
& save » E Mew Report Style... Ctrl+Alt+W _I| = ” #{t ‘f@ s
Save As 3| 5 Mew Sequence... Ctrl+Alt+4
& save Al Ctrl+5 | [8) Mew Reprocessing List...  Ctrl+Alt+5 W ooh ek | Iant (FID)
i Close P2 Mew Summary Report...  Ctrl+Alt+6
il Close All Shift+Ctrl+F4 A FHATEE TR
Eé Import... »
|3, Print Preview...  Ctrl+Al+P
& Frint... Ctrl+P
'. Print as PDF...
Quit Alt+F4

Sélectionner I'instrument puis Next
i New Sequence Wizard u‘

M
\l { Select the system that will run this sequence :

System name: IGC43E =

"9 Nep | 3 cancel | & Back Next & | o 0K |

Choisir le nombre d’échantillon a analyser, puis Next
[ New Sequence Wizard ﬂ‘

\“J{ Enter number of lines in the sequence:

|
% ! Humber of lines I B

? Help | x Cancel | 4@ Back

Nommer cette séquence, puis OK.

12



P A
New Sequence Wizard @

\“l{ Enter Sequence Information :

New Sequence Mame: |

Description:

? Help | x Cancel | 4 Back |

La fenétre suivante apparatt :

(&) CompassCDs i | 0
File Display Acquisition [/et Data Session Processing Plug-ins Help
G- &- 6|5 BNeRk | £ : AL AL
VAR T =[] #]/
QRD:’F”“—.‘ $EBRE +—-Aav = # E= Totaitime: 15uin User | Group! /TP on GC436
10122013.SEQU
. Bracketi
4 Test TP Alcool CFI3 METH P CITICT amzzorasequ LBty e J
Run# |Enabled | Method [Method properties [RunName [Suffix [Runinfo  |RunTime |No. of Injections [Vial# [Rack# [inj Vol | Sample type | Calibration | Level |lstd values [t
Wil |4 - Bk 10 I 02 Unknown = |
| |z I3 - 2 s 10 0 02  Unknown +
13 7 - 3 s 10 0 02| Unknown ~
&9 10122013.86QU
Data [ BB Systems | B Caibration [ L C
10122013 User Groupt TP 0 file(s) in queue

« Dans la colonne « Method », 1% ligne choisir la méthode.
Puis sélectionner la colonne et clique droit « Fill block ». La méthode est appliquée a tous les échantillons.

e Dans la colonne « Run Name », rentrer les différents noms des échantillons.

e Dans la colonne « No. Of Injections », rentrer le nombre d’injection que I'on veut sur chaque
échantillon.

e Dans la colonne « Vial # », rentrer la position du vial pour chaque échantillon (la position 0 existe).

e Dans la colonne « Inj. Vol »., vérifier que le volume d’injection est bien de 0,2pL.

13



Vérifier que le temps d’analyse est bien celui que vous aviez défini dans la méthode.

Puis sauvegarder la séquence : File/Save/Save Sequence

Lancement d’une séquence d’analyses. '

Arrét d’une séquence d’analyses. .
Pause d’une séquence d’analyses. I l
Reset d’une séquence d’analyses. .

Method properties RunName (prefix) RuniD (Suffix)

TEST.METH
¥V TEST.METH - - | TEST 3

Couleur verte : analyse terminée

Couleur jaune : analyse en cours

IV.  Visualisation d’'un chromatogramme

En cours d’acquisition : dans I'onglet system

Q@O & w | e |ab sk ok | @ |Vviwasgna 5

intued Peek Generator : Virtual Signal 1 (V] i ___ManualInjector-1.54/2.00 Min

B

| Temps écoulé

Nom du data

8

7

61-

5 . 3
4 A

3 2
2 sk

2 :
{TEST4 : : : :
0 005 01 015 02 025 03 035 04 045 05 055 06 065 07 075 08 085 09 095 1 105 11 115 12 125 13 135 14 145 15

V. Retraitement d’'un chromatogramme acquis

Cliquer dans File/Open/ Open chromatogram

14



CompassCDS

Display Acquisition Data Session Processing Plug-ins  Help
O Mew L &
~Open Chromatogiam.._—Cued — VT
= save L4 ﬁ Open Method... Ctrl+2

Save As L4 é Open Report Style... Ctrl+W

Save All Ctrl+5 |GE Open Calibration Curve...  Ctrl+3 o5 \ -
q %,; pen Calibration Curve T+ s ok ok |me (FID} J
B0 Close b @ Open Sequence... Ctrl+4 } : : : }
5 Close Al Shift+ Ctrl+Fd ﬁ Open Reprocessing List..  Ctrl+5

e : : : : :

I:é o y | = Open Summary Report...  Chrl+6 ; : : : ;

Quit Alt+F4

La fenétre suivante apparait :

"EJ Open File.. EEI

[ Filz Selection l Query]

Look in: %2013_12_10
Murnber of selected files : 1 x Cancel
@@ Eﬂ Channelﬂ,1__i
P Help
optimisation1_1.DATA (1) =

_ ‘ |

onl_1.D4TA
optimization]_2 DATA

Fl (11 3

File name : Infarmation :

Choisir le dossier dans lequel les chromatogrammes sont enregistrés (les chromatogrammes sont enregistrés
dans un dossier « Année_Mois_Jour ») puis cliquer sur Open.

15



CompassCDS [E=NEol x|
File Display Acqguisition Method Data Session Processing Plug-ins Help
|- o8- | DS R | |6 @[]0 laE STk W - s o)
| & gal a0 [ ostimisation1_1.0ATA Front (FD) = = | | s
(=] Data Flles Rt N o
g 10122013.SEQU 75001 4y [opfimisation]_TOATAI
-4 Test TP Alcool CFI3.METH 7 000
=} optimisation1_1
o data 6 500
-4 mathod 6000
o resuts S
5000
4 500
4000
3500
3000
25065]
20002
1 500
1 00dEl
i
socg
& I
it T RT [min]|
0 02 08 1 12 14 16 18 2 22 24 26 28 3 32 34 36 38 42 44 46 48 5
[Used | R [min] Name [ On/Ott | Valie ]
(3 0,00 Set Peak Width 0,200
0.00 Set Thieshold 10,0000
" optimisation1_1.DATA
@ control
> acquisition
o pre processing
iy integration events
i o peak identification
o+ group identification
= calibration
s formats
o sutabilty tests
Lo export
post processing
> report style
o summary
Data [B@ Systems | &, Caltraton |
[optimi 1_1.DATA [x=196y=-385 [n=3001 |Group1 TP [Test TP Alcool CFI3 [optimisation1_1.DATA : Completed
. i . . , . .
(1] Data Files : Le fichier « .data » comprend les données brutes, une copie de la méthode

...... &5 10122013.5E0U

o * Test TP Alcool CFI3.METH

B optimisation1_1

globale et les résultats

VI. Impression du rapport d’analyse

Cliquer sur Print Preview.
@ CompassCDS

Cliquer sur « results » pour voir le chromatogramme, les temps de rétentions
et les aires des pics.

File Display Acquisition Method Data Session  Processing  Plug-ins

@R -

Eé"

Help

BEQ)| 2% #|| R a L[N o3[ 5 1 kg ] o]

[ B &80 E

Print Preview (Ctrl+Alt+P) |

=] =

ol

(7] Data Files :

------ ity 10122013.5EQU

i 10122013 bis.SEQU
-4 TP Alcool CFI3.METH
E-F 1.01

La fenétre suivante s’ouvre :

goond WV
7500
7000
6500
6000

& &N
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) 1.01DATA

| )
HQ\QGHM > M| g |
Nc!m 1101
Méthode : Test TP Alcool CFI3
Processed : 10/12/2013 10:24:02
e 1.01.DATA - Front (FID}
¥ g
1 z
Min
Sy TR Pres Ame
[ Arez) V] aen] o]
KN 658 =)
i —
Cliquer sur « Print ».
Mettre la température du four < 50°C.
. (&) compasscDs
Fermer la méthode
0 New I EAE T MR
& Open ' ” W PGBE £t 1 g par LB DATA Frant (FID)
& save » ~
Save As y L Close chromatagrams =)
I savean CirleS B qu [ | -
B Close Chromatogram  Shift=Alt=1 Selectntich toclose VAU
B Close All Shift+Ctrl+F4 J Close Method Shift+Al+2 XK Cancel
? Heb
Fermer les chromatogrammes Eloretos

Fermer la séquence

Fermer le logiciel Compass CDS.

Display Acquisition Method Data Session Processing Plug-ins

] PGEE EN1 g par LADATA

I Pace £t o LapeTa

- = PGEE {02 par L2DATA

0 e |8l £ %9 Blwis

= Open. ” I PGBE Et 1 g par L& DATA Front (FID)

M save o Fermer tous les chromato
Save As [ - en méme temps

I save al Ctrl+s o vV

“# Close Chromatogram Shift+Alt+1

(&) compasscDs

G0 Display  Acquisition \icihod Data Session Processing  Plug-ins

[0 New

i Close All Shift+ Ctri+F4

i Close Sequence Shift+Alt+4

Eteindre I'appareil avec I'interrupteur en fagade

Fermer les vannes de gaz a c6té de I'appareil

I~ Seleat Al

D A EIY | A N ’
pen... »
& save » I
Save As »_‘?]\%E,H—A
& savean Ctrl+S g
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